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@ Verfahren zur Gewinnung von Roh-1,3-Butadien durch Ext raktivdesti Nation aus einem C4-Schnitt 

© Es wird ein Verfahren zur Gewinnung von Roh-1,3-Bu- 
tadien durch Extraktivdestillation aus einem C 4 -Schnitt 
mit einem selektiven Losungsmittel in einer Trennwand- 
kolonne (TK) vorgeschlagen, in der eine Trennwand (T) in 
Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten 
Teilbereichs (A), eines zweiten Teilbereichs (B) und eines 
unteren gemeinsamen Kolonnenbereichs (C) angeordnet 
ist und der eine Extraktivwaschkolonne (K) vorgeschaltet 
ist. 
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Beschreibung 

[0001 j Die Erfindung betrifrt ein Verfahren zur Gewinnung von Roh-1.3-But.adien durch Extraktivdestillation aus ei- 
nem G4-SchniU miteinem selekt.iven Tx)sungsmit.tel sowie eine hierfur geeignete Anlage. 

5 1 0002 j Die Gewinnung von Roh- 1,3-Butadien aus einem C 4 -Schnitt isl wegen der geringen Unterschiede der Kompo- 
nenten des G 4 -Schnitt.es in den relativen Fluchtigkeiten ein kompliziert.es destination stechnisches Problem. Daher wird 
die Auftrennung durch eine sogenannte Extraktivdestillation durchgefiihrt, das heiBt eine Destination unter Zugabe eines 
Rxt.rakt.ionsmit.tels, das einen hoheren Siedepunkt als das aufzut.rennende Gemisch aufweist und das die Unterschiede in 
den relativen Fluchtigkeiten der aufzutrennenden Komponenten erhoht. Durch Einsatz geeigneter Extraktionsmittel kann 

10 aus dem genannten C^Schnitt mittels Hxtraktivdestillation eine Roh-1 ,3-Butadienfraktion erhaUen werden, die anschlie- 
8end in Reindestillationskolonnen weitergereinigt wird neben einem Strom, der die weniger loslichen Kohlenwasser- 
stoffe als 1,3-Butadien, insbesondere Butane undButene enthalt, sowie einem Strom, der die leichter loslichen Kohlen- 
wasserstoffe als 1,3-Butadien, insbesondere die Butine sowie gegebenenfalls 1,2-Butadien enthalt. 
T0003] Vorlicgcnd wird als Roh- 1,3-Butadien ein Kohlcnwasscrstoflgcmisch bezcichncl, das das Wcrtprodukt. 1,3-Bu- 

15 tadien in einem Anteil von mindestens 80 Gew.-%, bevorzugt 90 Gew.-%, besonders bevorzugt 95 Gew.-%, Rest Verun- 
reinigungen, enthalt.. 

[0004] Dem gegenuber wird als Rei n-1, 3 -Bu tadien ein Kohlenwasserstoff gemisch bezeichnet, das das Wertprodukt 
1 ,3-Butadicn in einem Anteil von mindestens 99 Gcw.-%, bevor/.ugi. 99,5 Gcw.-%, besonders bcvor/.ugl 99 7 7 Gcw.-%, 
Rest. Verunreinigungen enthalt. 

20 [0005] Die DE-A 27 24 365 beschreibt ein Verfahren /.ur Gewinnung von 1,3-Butadien aus einem G 4 -Schnitt wobci 
zunachst durch Hxtraktivdestillation ein Rein- 1,3-Bu tadien erhalten wird, das anschlieBend destillativ zu Roh-l,3-Bula- 
dien weiterverarbeitel. wird. 

[0006] Nach dem Verfahren der DE-A 27 24 365 erfolgt die Hxtraktivdestillation in einer Anlage mit drei Kolonnen, 
dem sogenannten Hauptwascher, Gegenstromer bzw. Nachwascher. Tin Hauplwascher wird der verdampfie C 4 -Schnitt 

25 im Gegenstrom mit dem Extraktionsmittel, insbesondere N-Methylpyrrolidon, im folgenden abgekiirzt als NMP be- 
zeichnet, in Kontakt. gebracht. Dabei werden die in NMP besser loslichen Komponenten Propin, Butenin, 1-Butin, 1,2- 
Butadien, 1,3-Butadien sowie cis-2-Buten absorbiert. Die in NMP schlechter als 1,3-Butadien loslichen Komponenten, 
insbesondere ein Gemisch aus Butenen und Butanen, werden am Kopf des Hauptwaschers abgezogen. Das Sumpfpro- 
dukt des Hauptwaschers wird auf den Kopf der zweiten Kolonne der Extraktivdestillationsanlage, des Gegenstromers, 

30 gepumpt. Der Gegenstromer besteht aus einem Ober- und einem Unterteil, die unterschiedliche Aufgaben haben: Das 
Oberteil stellt verfahren s tec hnisch die Verlangerung des Hauptwaschers dar, walirend das Unterteil dem Nachwascher 
zuzuordnen ist. Tm Oberteil werden die im T.6sungsmittel gelosten Restanteile von Butenen ausgestrippt und dem Haupt- 
wascher erneut zugefuhrt. Am Ubergang vom Unterteil zum Oberteil des Gegenstromers wird ein mit 1,3-Butadien an- 
gereicherter Strom, der auRerdem noch im Hosungsmittel besser als 1,3-Butadien losliche Komponenten, insbesondere 

35 C3- und C4- Acetylene, sowie 1,2-Butadien, cis-2-Buten und C 5 -Kohlenwasserstoffe enthalt, abgezogen. Da somit am 
Ubergang vom Unterteil zum Oberteil des Gegenstromers ein Teil des aufstromenden Dampfes abgezogen wird, muR, 
um einen entsprechend guten Stoffubergang in der gesamten Kolonne zu gewahrleisten, aus hydrodynamischen Grunden 
das Oberteil des Gegenstromers im Vergleich zum Unterteil mit kleinerem Durchmesser ausgefuhrt werden. Die hierfur 
erforderliche Verjungung ist. konstruktionstechnisch schwieriger zu realisieren gegenuber einem Apparat. mit. konstantem 

40 Durchmesser uber die gesamte Hone. 

[0007] Im Gegenstromersumpf erfolgt eine Vorausgasung der in NMP gelosten Kohlenwasserstoffe; teilentgastes 
NMP wird zur vollstandigen Entgasung in die Ausgaserkolonne gepumpt. 

[0008] Aus dem am Ubergang zwischen Unterteil und Oberteil des Gegenstromers abgezogenen dampfformigen 1,3- 
butadienhaltigen Strom werden in einer dritten Kolonne der Extraktivdestillationsanlage, dem Nachwascher, die C 4 -Ace- 
45 tylene ebenfalls durch selektive Gegenstromwasche mit NMP entfernt. Die in NMP besser als 1,3-Butadien loslichen 
Komponenten 1-Butin und Butenin gehen in Eosung und am Kopf des Nachwaschers erhalt man sogenanntes Roh-1 ,3- 
Butadien, ein Kohlenwasserstoffgemisch mit der eingangs definierten Mindestkonzentration an Wertprodukt 1,3-Buta- 
dien, das als Verunreinigungen insbesondere noch 1,2-Butadien, Propin cis-2-Buten sowie Cs-Kohlenwasserstoffe ent- 
halt. 

50 [0009] Das Sumpfprodukt des Nachwaschers, ein mit C 4 -Acetylen und 1,3-Butadien beiadenes NMP, wird zum Ge- 
genstromer zuruckgepumpt. Die Q-Acetylene findet man im Gegenstromersumpf wieder, von wo aus sie mit dem tei- 
lentgasten NMP-Strom zwecks Vollausgasung zur Ausgaserkolonne gepumpt werden. Die Ausschleusung der C 4 -Ace- 
tylene aus dem System erfolgt. als Seitenabzug der Ausgaserkolonne uber eine kleine Wasserwasche zur Vermeidung von 
Losungsnuttelverlusten sowie partielle Kondensation mil Kuhlwasser. . 

55 [0010] Die Aufbereitung des beladenen NMP's erfolgt nach Aufheizung und Vorausgasung im Gegenstromersumpf in 
der bereits genannten Ausgaserkolonne, in der man vollstandig entgastes NMP am Sumpf erhalt und in der am Kopf ein 
gasformiger Kohlenwasserstoffstrom anfallt, der uber einen Kompressor in den unteren Bereich des Gegenstromers zu- 
ruckgefiihrt wird. 

[0011] Das aus DE-A 27 24 365 bekannte Verfahren zur Gewinnung von Ron- 1,3-Butadien durch Extraktivdestillation 
60 aus einem G 4 -Schnitt hat insbesondere den Nachteil, dafi es eine Extraktivdestillationsanlage mit drei Kolonnen erfor- 
dert, wobei die mittlere Kolonne, der Gegenstromer, aus hydrodynamischen Grunden mil einem grofieren Durchmesser 
im Unterteil und einem kieineren Durchmesser im Oberteil und von daher mit einer konstruktionstechnisch aufwandigen 
Einschnurung zwischen Unterteil und Oberteil versehen sein muB. 

[0012] Es war dem gegenuber Aufgabe der Erfindung, ein verbessertes, insbesondere wirtschaftiicheres Verfahren zur 
65 Gewinnung von Roh- 1 ,3-Butadien durch Extraktivdestillation aus einem C 4 -Schnitt sowie eine hierfur geeignete Extrak- 
tivdestillationsanlage zur Verfugung zu stellen. 

[0013] Die Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zur Gewinnung von 1 ,3-Roh-Butadien durch Extraktivdestillation 
aus einem C 4 -Schnitt mit einem selektiven Losungsmittel in einer Trennwandkolonne, in der eine Trennwand in Kolon- 
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nenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten Teiibereichs, eines zweiten Teiibereichs und eines unteren gemeinsamen 
Kolonnenbereichs angeordnet . isl. sowie mil einer vorgeschalteten Extraktivwaschkolonne. 

10014J Durch die Krfindung wird somit ein Verfahren zur Gewinnung von Roh-l,3-Butadien durch Extraktivdestilla- 
t.ion sowie eine hierfiir geeignete Fxtraktivdestillationsanlage zur Verfugung gestellt, wonach lediglich 2 Kolonnen be- 
notigt werden, die daruber hinaus einen konstanten Durchmesser uber die gesamte Kolonnenhohe und somit. keine Ver- 
jiingung aufweisen. 

10015] Der vorliegend als Ausgangsgemisch einzusetzende sogenannte C 4 -Schnitt ist. ein Gemisch von Kohlenwasser- 
stoffen mil uberwiegend vier Kohlenstoffatomen pro Molekul. C 4 -Scrinitte werden beispielsweise bei der Herstellung 
von Ethylen und/oder Propylen durch thermisches Spalten einer Petroleumfraktion wie verfliissigtes Petroleumgas, 
Leichtbenzin oder Gasol erhalten. Weiterhin werden Q-Schnitte bei der katalytischen Dehydrierung von n-Butan und/ 
oder n-Buten erhalten. CVSchnitle enthalten in der Regel Butane, n-Buten, Isobuten, 1,3-Butadien, daneben geringe 
Mengen an C3- und Cs-KohlenwasserstorYen, sowie Buline, insbesondere 1-Butin (Ethyl acetylen) und Butenin(Vinyla- 
cetylen). Dabei betragtder 1,3-Butadiengehalt im aligemeinen 10 bis 80Gew.-%, vorzugsweise 20 bis 70 Gew.-%, ins- 
besondere 30 bis 60Gcw.-%. wahrend der CJehall. an Vinylaeelylen und Elhylacelylen im aligemeinen 5 Cjcw.-% nichl 
ubersteigt. 

[0016] Kin lypischer C 4 -Schnill weisl die folgende Zusamniensetzung in GewichLspro/enlen auf: 



Fropan 


0- 


0,t> 


Propen 


0 - 


0,5 


Propadien 


0- 


0,5 


Propin 


0- 


0,5 


n-Butan 


3- 


10 


i-Butan 


1 - 


-3 


1-Buten 


10- 


-20 


i-Buten 


10- 


-30 


trans-2-Buten 


2- 


-8 


cis-2-Buten 


2- 


-6 


1 ,3-Butadien 


30- 


-60 


1,2-Butadien 


0,1 


-1 


Ethylacetylen 


0,1 


-2 


Vinylacetylen 


0,1 


-3 


C 5 -Kohlenwasserstoffe 


0- 


0,5 



[0017] Fur die eingangs bereits definierte Rxtrakti vdestillation kommen fur das vorliegende Trennproblem, der Gewin- 
nung von 1,3-Butadien aus dem C4-Schnitt, als Extraktionsmittel, d. h. als selektive Losungsniittel, generell Substanzen 
oder Gemische in Frage, die einen hoheren Siedepunkt. als das aufzut.rennende Gemisch sowie eine groBere Affinitat zu 
konjugierlen Doppelbindungen und Dreifachbindungen als zu einfachen Doppelbindungen sowie Einfachbindungen auf- 
weisen, bevorzugj dipolare, besonders bevorzugv dipolar-aprotische Tx)sungsmitiel. Aus apparatetechnischen Griinden 
werden wenig oder nicht korrosive Substanzen bevorzugt. 

[0018] Geeignete selektive Tx^sungsmirtel fur das erfi ndungsgernaBe Verfahren sind zum Beispiel Butyrolacton, Nitrile 
wie Acetonitril, Propionitril, Methoxypropioninitxil, Ketone wie Aceton, Furfurol, N-alkylsubstituierte niedere aliphati- 
sche Saureamide, wie Di met hyl form amid. Diethyl formamid, Di methyl acet.amid, Oiet hylacetamid, N-Formylmorpholin, 
N-alkylsubstituierte cyclische Saureamide (Lactame) wie N-Alkylpyrrolidone, insbesondere N-Methylpyrrolidon. Im 
aligemeinen werden N-alkylsubstituierte niedere aliphatische Saureamide oder N-alkylsubstituierte cyclische Saurea- 
mide verwendet. Besonders vorteilhaft sind Dimethylformamid und insbesondere N-Methylpyrrolidon. 
[0019] Es kdnnen jedoch auch Mischungen dieserlx>sungsmit.tel untereinander, zum Beispiel von N-Methylpyrrolidon 
mit Acetonitril, Mischungen dieser Losungsmittel mit Colosungsmitteln wie Wasser und/oder tert.-Butylether, zum Bei- 
spiel Methyl-tert.-butylether, Ethyl-tert.-butylether, Propyl-tert. -butyl ether, n- oder iso-Butyl-tert.-butylether eingesetzt 
werden. 

[0020] Besonders geeignet ist N-Methylpyrrolidon, vorliegend abgekiirzt als NMP bezeichnel, bevorzugt in waBriger 
Losung, insbesondere mit. 7 bis l0Gew.-% Wasser, besonders bevorzugt mit 8,3 Gew.-% Wasser. 

[0021] ErfindungsgemaB wird das Verfahren in einer Trennwandkolonne durchgefiihrt, in der eine Trennwand in Ko- 
lonnenlangsrichtung und Ausbildung eines ersten Teiibereichs, eines zweiten Teiibereichs und eines unteren gemeinsa- 
men Kolonnenbereichs angeordnet ist und die mit einer vorgeschalleten Extraktivwaschkotonne verbunden ist. 
[0022] Trennwandkolonnen werden in bekannter Weise fur komplexere Trennaufgaben, in der Regel fur Gemische von 
mindestens drei Komponenten, wobei die Einzelkomponenten jeweils in reiner Fonn erhalten werden sollen, eingesetzt. 
Sie weisen eine Trennwand auf, d. h. in der Regel ein in Kolonnenlangsrichtung ausgerichtetes ebenes Blech, das eine 
Quervermischung der Flussigkeits- und Brudenstrdme in Teilbereichen der Kolonne verhindert. 

[0023] Vorliegend wird eine besonders ausgestaltete Trennwandkolonne eingesetzt, deren Trennwand bis am obersten 
Punkt der Kolonne durchgezogen ist und somit eine Vermischung von Flussigkeits- und Brudenstromen lediglich im un- 
teren gemeinsamen Kolonnenbereich gestattet. Der sogenannte erste und zweite Teilbereich sind durch die Trennwand 
voneinander getrennt. 

[0024] Die Extraktivwaschkolonne ist eine Gegenstromwaschkolonne und entspricht im wesentlichen dem aus dem 
Stand derTechnik bekannten Hauptwascher. Die Extraktivwaschkolonne hat jedoch, bei vergleichbarerKapazitat mit der 
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aus dem Stand der Technik bekannlen Anlage, eine geringere Bauhohe als der Hauptwascher, da ein Teil der Trennauf- 
gabe des Hauptwaschers nunmehr vom oberen Bereich des ersten Teilbereichs der Trennwandkolonne ubemommen 
wird. 

[0025] Nach einer bevorzugten Verfahrensfuhrung wird 

5 

- der CVSchniu. dem ersten Teilbereich, bevorzugt in dessen niiiileren Bereich, zugefuhrt, 

der Kopf stroni aus dem erslen Teilbereich der Trennwandkolonne der Extraktivwaschkolonne, in deren unteren 
Bereich, zugefuhrt, 

in der Extraktivwaschkolonne eine Gegenstromextraktion durch Beaufschlagung mit. einem ersten Teilslrom des 
io selektiven TAsungsmittels im oberen Bereich der Rxtraktivwaschkolonne durchgefuhrt, 

dieim selektiven Losungsmittel weniger als 1,3-Butadien loslichen Komponenten des C4-Schnittes werden iiber 
Kopf der Extraktivwaschkolonne abgezogen, 

der Sumpfstrom wird aus der Extraktivwaschkolonne in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs der Trenn- 
wandkolonne zuruckgefuhrt, 

15 der Trennwandkolonne wird im mittleren Bereich des zweiten Teilbereichs ein zweiter Teilstrom des selektiven 

Txxsungsmitlels zugefuhrt, 

aus dem Sumpf der Trennwandkolonne wird mit den neben 1,3-Butadien im selektiven Losungsmittel besser als 
1,3-Butadien loslichen Komponenten des C^Schni lies beladencs selektives Losungsmittel abgezogen und 
das Kopfprodukt wird aus dem zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne als 1,3-Rohbutadien abgezogen. 

20 

[0026] Bevorzugt wird somit der aufzutrennende C^Schnitt dem ersten Teilbereich der Trennwandkolonne, besonders 
bevorzugt. in dessen mittleren Bereich, zugefuhrt; 

der Kopfstrom aus dem ersten Teilbereich der Trennwandkolonne wird der vorgeschalteten Extraktivwaschkolonne in 
deren unteren Bereich zugefuhrt, 
25 in der Extraktivwaschkolonne eine Gegenstromextraktion durch Beaufschlagung mit einem ersten Teilstrom des selekti- 
ven Losungsmittels im oberen Bereich der Extraktivwaschkolonne durchgefuhrt, 

die im selektiven Losungsmittel weniger als 1,3-Butadien-loslichen Komponenten des CVSchnittes uber Kopf der Ex- 
traktivwaschkolonne abgezogen, besonders bevorzugt in einem Kondensator am Kopf der Hxtraktivwaschkolonne kon- 
densiert und teilweise als Riicklauf erneut auf die Extraktivwaschkolonne aufgegeben, im ubrigen als ein uberwiegend 

30 Butane und Butene enthaltendes Nebenprodukt abgezogen. 

[0027] Durch die Ruckfuhrung des Sumpfstroms der Extraktivwaschkolonne, d. h. einem Strom, der neben dem selek- 
tiven Txisungsmittel 1,3-Butadien sowie die besser als 1,3-Butadien im selektiven Losungsmittel loslichen Komponenten 
des C4-Schnitts enthalt, in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs der Trennwandkolonne kann durch den Stoffaus- 
tausch zwischen diesem Strom und dem dampfformig aufgegebenen C 4 -Schnitt im oberen Bereich des ersten Teilbe- 

35 reichs der Trennwandkolonne eine Gegenstromextraktion unter Ausschleusung der im selektiven Losungsmitttel weni- 
ger als das 1,3-Butadienloslichen Komponenten am Kopf des ersten Teilbereichs der Trennwandkolonne erfolgen. 
[0028] Am unteren Ende der Trennwand fallt ein dampfformiger Strom an, der neben 1,3-Butadien die im selektiven 
Txxsungsmittel besser als 1,3-Butadien-loslichen Komponenten des C4-Schnitts, insbesondere C 4 - Acetylene, enthalt. 
Diese werden aus dem aufsteigenden dampfformigen Strom im Gegenstrom mit einem zweiten Teilstrom des selektiven 

40 Losungsmittels, das im mittleren Bereich des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne aufgegeben wird, ausgewa- 
schen. Das dampfformige Kopfprodukt aus dem zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne wird abgezogen, wobei es 
bevorzugt. in einem Kondensator am Kolonnenkopf kondensiert, ein Teilstrom des kondensierten Kopfst romes zuruck 
auf den Teilbereich B der Trennwandkolonne als Riicklauf gegeben und der kondensierte Kopfstrom wird im ubrigen als 
Roh- 1,3-Butadien abgezogen wird. 

45 [0029] Der untere gemeinsame Kolonnenbereich der Trennwandkolonne entspricht verfahrenstechnisch dem Unterteil 
des Gegenstromers der aus dem Stand der Technik bekannlen Extraktivdestillationsanlage. Darin erfolgt, analog dem 
entsprechenden Apparateteil aus dem bekannten Verfahren, eine Vorausgasung der im selektiven Losungsmittel gelosten 
Kohlenwasserstoffe, deren Ruckfuhrung in den der Verlangerung des Hauptwaschers entsprechenden ersten Teilbereichs 
der Trennwandkolonne und das Abziehen des teilbeladenen Losungsmittels aus dem Kolonnensumpf zwecks vollstandi- 

50 ger Entgasung zur Ausgaserkolonne. 

[0030] In einer bevorzugten Verfahrensvariante wird der Brudenstrom am unteren Ende der Trennwand der Trenn- 
wandkolonne durch geeignete MaBnahmen dergestalt aufgetrennt, daB der Teilstrom, der in den ersten Teilbereich der 
Trennwandkolonne geleitet wird, groBer ist als der Teilstrom, der in den zweiten Teilbereich der Trennwandkolonne ge- 
leitet wird. Durch die Regelung der Aufleilung des Briidenstroms am unteren Ende der Trennwand kann in einfacher und 

55 zuverlassiger Weise die geforderte Produktspezifikation des am Kopf des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne 
abgezogenen Roh-l,3-Butadien-Stroms gewahrleistet werden. 

[0031] Besonders bevorzugt kann eine derartige ungleiche Auftrennung des Briidenstroms am unteren Ende der Trenn- 
wand dadurch erreicht werden, daB die Trennwand auBermittig angeordnet wird, und zwar der Gestall, daB der zweile 
Teilbereich kleiner ist gegenuber dem ersten Teilbereich der Trennwandkolonne. 

60 [0032] Besonders bevorzugt wird die Trennwand auBermittig der Gestalt angeordnet, daB das Querschnittsverhaltnis 
des ersten Teilbereichs zum zweiten Teilbereich im Bereich von 8 : 1 bis 1,5 : 1, insbesondere bei 2,3 : 1 liegt. 
[0033] Alternativ oder zusatzlich zur auBennittigen Anordnung der Trennwand kann der Brudenstrom am unteren 
Ende der Trennwand durch weitere MaBnahmen, beispielsweise Klappen oder Leitbleche im gewunschten Verhaltnis auf 
die beiden Teilbereiche der Trennwandkolonne aufgeteilt werden. 

65 [0034] Eine weitere zusatzliche oder alternative MaBnahme zur Aufteilung des Briidenstroms am unteren Ende der 
Trennwand besteht in der Einstellung der Warmeabfuhrungsleistung des Kondensators am Kopf des zweiten Teilbe- 
reichs der Trennwandkolonne. 

[0035] Eine bevorzugte Verfahrensvariante ist dadurch gekennzeichnet, daB die Driicke am oberen Ende der beiden 
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Teilbereiche der Trennwandkolonne jeweils getrennt regelbar sind. Dadurch kann die erforderliche Produklspezifikation 
des Roh- 1,3 -Butadi ens sichergest el It werden. 

10036J Die Kopfdrucke der beiden Teilbereiche der Trennwandkolonne konnen bevorzugt jeweils iiber eine Split- 
Range-Regelung eingestellt werden. Der Begriff Split-Range-Regelung bezeichnet in bekannter Weise eine Anordnung, 
wonach der Druckreglerausgang gleichzeitig mit der Inertgas- und der Entluftungsleitung verbunden ist. Der Ventilstell- 5 
bereich des Druckreglers ist so geteilt, daB jeweils nur ein Vent.il betatigt wird, d. h. entweder es stromt Inertgas zu oder 
es wird entliiftet. Dadurch konnen die Inertgas menge wie auch die mit dem Abluftsurom verbundenen Produktverluste 
minimiert werden. 

[0037] Zusatzlich oder altemativ zur Split-Range-Regelung ist es inoglich, die Kopfdrucke in den beiden Teilbereichen 
der Trennwandkolonne jeweils iiber die Warmeabfuhrlei stung der Kondensatoren am Kopf des zweiten Teilbereichs der 10 
Trennwandkolonne bzw. am Kopf der Extraktivwaschkolonne zu regeln. 

[0038] In einer bevorzugten Verfahrens van ante wird der Kopfdruck im zweiten Teiibereich der Trennwandkolonne 
groBer als im ersten Bereich der Trennwandkolonne eingestellt, insbesondere urn 1 100 mbar, besonders bevorzugt um 
1-30 rnbar. Durch diese MaBnahmc ist es inoglich. auf cine fcstcingeschweiBt. oder aufwandig abgedichlctc Trennwand 
zu verzichten und eine kostengunstigere lose Trennwand einzusetzen. Durch das vom zweiten zum ersten Teiibereich der »5 
Trennwandkolonne hin gerichlctc Druckgcfalle konnen flussige oder gasformige Txckargestromc nur in dieser Richtung 
auftreten, und sind somit unkritisch fiir die Reinheit des am Kopf des zweiten Teilbereichs abgezogenen Wertprodukts 
Roh- 1 ,3-Butadien. 

[0039] Bevorzugt wird der Kopfdruck des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne auf einen Wert im Bereich von 
3-7 bar absolut, insbesondere von 4-6 bar absolut. eingestellt. Dadurch ist es inoglich, mil Wasser als Kuhlmitlel am 20 
Kopf der Trennwandkolonne zu kondensieren, aufwandigere Ktihlmittel sind nicht erforderlich. 

[0040] Gegensland der Erfindung ist auch eine Anlage /.ur Durchfuhrung des Verfahrens zur Gewinnung von Roh- 1 ,3- 
Butadien durch Extraktivdestillation aus einem C4-Schnitt mit einem selektiven Losungsmittel mit einer Trennwandko- 
lonne, in der eine Trennwand unler Ausbildung eines ersten Teilbereichs, eines zweiten Teilbereichs sowie eines unteren 
gemeinsamen Kolonnenbereichs in Kolonnen lan gsrichtung angeordnet ist sowie mit einer vorgeschalteten Extraktiv- 25 
waschkolonne. 

[0041] In einer bevorzugten Ausfuhrungsform enthalt die Trennwandkolonne als trennwirksame Einbauten in samtli- 
chen Kolonnenbereichen, bis auf den oberhalb der Zufiihrung des zweiten losungsmittelteilstroms im zweiten Teiibe- 
reich, der mit Boden bestiickt ist, Fullkorper oder geordnete Packungen. Alternativ oder zusatzlich enthalt die vorge- 
schaltete Extraktivwaschkolonne bevorzugt oberhalb der Zufiihrung des ersten Ixjsungsmittelteilstroms als trennwirk- 30 
same Einbauten Boden und unterhalb der Zufiihrung des ersten Losungsmittelteilstroms Fullkorper oder geordnete Pak- 
kungen. 

[0042] Der obere Bereich des zweiten Teilbereichs der Trennwandkolonne, oberhalb der Zufuhrung des zweiten Lo- 
sungsmittelteilstroms muB, wegen der niedrigen Flussigkeitsbelastung, mit. Boden bestiickt. sein. Dasselbe gilt fiir den 
oberen Teiibereich der Extraktivwaschkolonne, oberlialb der Zufuhrung des ersten Losungsmittelteilstroms. 35 
[0043] Im ubrigen sind sowohl in der Trennwandkolonne als auch in der Extraktivwaschkolonne als bevorzugte trenn- 
wirksame Einrichtungen Fullkorper oder geordnete Packungen angeordnet. 

[0044] Aufgrund des hoheren Anteils an Komponenten mit verstarkter Polymerisationsneigung und damit. erhohter 
Verschmutzungsgefahr fur die Apparate in den jeweils unteren Bereichen der beiden Teilbereiche der Trennwandkolonne 
werden dort. bevorzugt grobere Fullkorper oder geordnete Packungen gegenuber den jeweils oberen Bereichen der Teil- 40 
bereiche der Trennwandkolonne eingesetzt. 

10045] Besonders bevorzugt ist eine Anlage mil einer Trennwandkolonne, die im ersten Teiibereich unterhalb der Zu- 
fiihrung des CVSchnittes mit einem Fullkorperbett. mit. 23 theoretischen Stufen und oberhalb der Zufuhrung des CV 
Schnittes mit einem Fullkorperbett mit. 12 theoretischen Stufen, im zweiten Teiibereich oberhalb der Zufuhrung des 
zweiten Losungsnuttelteilstroms mit 6 praktischen Boden und unterhalb der Zufuhrung des zweiten Losungsmittelteil- 45 
stroms mit einem Fullkorperbett mit. 30 theoretischen Stufen und im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich mit einem 
Fullkorperbett mit. 7 theoretischen Stufen und/oder daB die Extraktivwaschkolonne oberhalb der Zufuhrung des zweiten 
Losungsmittelteilstroms in deren oberen Bereich mit den 6 praktischen Boden und einem darunter angeordneten Fullkor- 
perbett mit 15 theoretischen Stufen ausgestattet ist. 

|0046] Durch die Erfindung wird somit eine Anlage zur Gewinnung von Roh- 1 ,3-Butadien durch Extraktivdestillation 50 
aus einem C4-Schnitt zur Verfugung gestellt, fur die gegenuber bekannten Anlagen lediglich zwei gegenuber bi slang drei 
Kolonnen erforderlich sind, wobei diese zwei Kolonnen daruber hinaus mit konstantem Durchmesser iiber die gesamte 
Kolonnenhohe ausgebildet sind. Dadurch sind bei gleicher Kapazitat gegenuber einer Anlage aus dem Stand der Technik 
die Investitionskosten um 10% niedriger. 

[0047] Die Erfindung wird im folgenden anhand einer Zeichnung erlautert: 55 
[0048] Fig. 1 zeigt das Schema einer Anlage nach der Erfindung mil. der schematischen Darstellung der Anordnung der 
Trennwand in der Trennwandkolonne in Fig. la 

[0049] Fig. 2 das Schema eine Anlage nach dem Stand der Technik. 

[0050] Fig. 1 zeigt schematisch eine Anlage nach der Erfindung. In einer Trennwandkolonne TK mit einer in Kolon- 
nenlangsrichtung angeordneten Trennwand T, die die Trennwandkolonne in einen ersten Teiibereich A, einen zweiten 60 
Teiibereich B und einen unteren gemeinsamen Kolonnenbereich C aufteilt, wird in den ersten Teiibereich A ein C4- 
Schnitt 1 zugefuhrt. Der Kopfstrom 2 auf dem Teiibereich A wird in den unteren Bereich der vorgeschalteten Extraktiv- 
waschkolonne K geleitet. Die Extraktivwaschkolonne K wird mit einem ersten Losungsmittelteilstrom 3, in deren oberen 
Bereich, beaufschlagt, es findet eine Gegenstromextraktion statt, wobei ein Sumpfstrom 7 anfallt, der zuriick in den obe- 
ren Bereich des Teilbereichs A der Trennwandkolonne TK gefiihrt. wird und ein Kopfstrom 4, der in einem Kondensator 65 
W2 am Kopf der Extraktivwaschkolonne K kondensiert wird, wobei ein Teilstrom des Kondensats als Strom 5 erneut auf 
die Extraktivwaschkolonne K aufgegeben und im ubrigen als Strom 6 abgezogen wird. 

[0051] Die Trennwandkolonne TK wird in deren zweiten Teiibereich B mit einem zweiten Losungsmittelteilstrom 13 
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beaufschlagt. Aus dem Sumpf der Trennwandkolonne wird ein im unteren gemeinsamen Kolonnenbereich C teilentga- 
ster Strom 17 abgezogen und aus dem zweiten Teilbereich B ein Kopfstrom 14, der im Kondensator Wl kondensiert 
wird, wobei ein Teilstrom 15 als Riicklauf auf den zweiten Teilbereich B der Trennwandkolonne gegeben und im ubrigen 
als Roh- 1,3-Butadien (Strom 16) abgezogen wird. 
5 |0052J Zur Verdeutlichung der Anordnung der Trennwand T in der Trennwandkolonne TK und der hierdurch gebilde- 
ten Teilbereiche in der Trennwandkolonne TK dient die schematische Darstellung in Fig. la: Die Trennwand T, die in 
Langsrichtung der Trennwandkolonne TK angeordnet ist, teilt. diese in einen ersten Teilbereich A, einen zweiten Teilbe- 
reich B und einen unferen gemeinsamen Kolonnenbereich C. 

[0053] Demgegeniiber zeigt Fig. 2 das Schema einer Anlage nach dem Stand der Technik. Dabei tragen gleiche Strome 
10 wie in Fig. 1 jeweils die gleichen Bezugsziffern. Die drei, die Extraktivdestillationsanlage bildenden Kolonnen wurden 
mit den Bezugszeichen I bis EI bezeichnet. 

Patentanspriiche 

15 1 . Verfahren zur Gewinnung von Roh- 1,3-Butadien durch Extraktivdestillation aus einem C4-Schnitl mil einem se- 

lektiven Tx)sungsmillcl, dadurch gekennzeichnet, daB das Verfahren in einer Trennwandkolonne (TK), in der cine 
Trennwand (T) in Kolonnenlangsrichtung unter Ausbildung eines ersten Teilbereichs (A), eines zweiten Teilbe- 
reichs (B) und eines unteren gemeinsamen Kolonnenbcreichs (C) angeordnet und der cine Extraktivwaschkolonne 
(K) vorgeschaltet ist, durchgefuhrt wird. 

20 2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB 

der C^Schnitt (1) dem ersten Teilbereich (A), bevorzugt in dessen mittleren Bereich, zugefiihrt wird, 

der Kopfstrom (2) aus dem ersten Teilbereich (A) der Trennwandkolonne (TK) der Extraktivwaschkolonne (K), in 

deren unteren Bereich, zugefiihrt wird, 

in der Extraktivwaschkolonne (K) eine Gegenstromex Irak lion durch Beaufschlagung mit einem ersten Teilstrom 
25 des selektiven Losungsmitteis im oberen Bereich der Extraktivwaschkolonne (K) durchgefuhrt wird, 

die im selektiven Tx)sungsmittel weniger als 1,3-Butadien loslichen Komponenten des C 4 -Schnittes iiber Kopf der 
Extraktivwaschkolonne (K) abgezogen (4) werden, 

der Sumpfstrom (5) aus der Extraktivwaschkolonne (K) in den oberen Bereich des ersten Teilbereichs (A) der 
Trennwandkolonne (TK) zuriickgefiihrt wird, 
30 der Trennwandkolonne (TK) im mittleren Bereich des zweiten Teilbereichs (B) ein zweiter Teilstrom (13) des se- 

lektiven Losungsmitteis zugefiihrt wird, 

aus dem Sumpf der Trennwandkolonne (TK) mit den neben 1,3-Butadien im selektiven T,6sungsmittel besser als 
1,3-Butadien loslichen Komponenten des CVSchnittes beladenes selektives Losungsmittel (17) abgezogen wird 
und 

35 das Kopfprodukt (14) aus dem zweiten Teilbereich (B) der Trennwandkolonne (TK) als Ron- 1,3-Butadien abgezo- 

gen wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB 

die im selektiven Tx)sungsmittel weniger als 1,3-Butadien loslichen Komponenten des CVSchnittes iiber Kopf der 
Extraktivwaschkolonne (K) abgezogen (4), in einem Kondensator (W2) kondensiert, ein Teilstrom des Kondensats 
40 (5) als Riicklauf erneut auf die Extraktivwaschkolonne (K) aufgegeben und das Kondensat im ubrigen (6) abgefiihrt 

wird und/oder daB 

das Kopfprodukt. (14) aus dem zweiten Teilbereich (B) der Trennwandkolonne (TK) abgezogen, in einem Konden- 
sator (Wl) am Kopf der Trennwandkolonne (TK) kondensiert, ein Teilstrom des kondensierten Kopfstroms zuriick 
auf den Teilbereich (B) der Trennwandkolonne (TK) gegeben und der kondensiert.e Kopfstrom im ubrigen (16) als 
45 Roh- 1,3-Butadien abgezogen wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB der Briidenstrom am unteren Ende 
der Trennwand (T) der Trennwandkolonne (TK) durch geeignete MaBnahmen dergestalt. aufgetrennt. wird, daB der 
Teilstrom, der in den ersten Teilbereich (A) der Trennwandkolonne (TK) geleitet wird, groBer ist als der Teilstrom, 
der in den zweiten Teilbereich (B) der Trennwandkolonne (TK) geleitet wird. 

50 5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB es in einer Trennwandkolonne (TK) 

mit auBermittig angeordneter Trennwand (T) durchgefuhrt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB durch die auBermittige Anordnung der Trennwand (T) 
das Querschnittsverhaltnis des ersten Teilbereichs (A) zum zweiten Teilbereich (B) im Bereich von 8 : 1 bis 1,5 : 1, 
insbesondere bei 2,3 : 1 liegt. 

55 7. Verfahren nach einem der Anspriiche 4 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Aufteilung des Brudenstroms am 

unteren Ende der Trennwand (T) iiber die Einstellung der Warmeabfuhrungslei stung des Kondensators (Wl) am 
Kopf des zweiten Teilbereichs (B) der Trennwandkolonne (TK) erfolgt. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Driicke am oberen Ende der Teil- 
bereiche (A) und (B) jeweils getrennt regelbar sind. 
60 9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB die Kopfdriicke der beiden Teilbereiche (A) und (B) 

der Trennwandkolonne (TK) jeweils iiber eine Split-range-Regelung eingestellt werden. 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB die Kopfdriicke in den beiden Teil- 
bereichen (A) und (B) der Trennwandkolonne (TK) jeweils iiber die Warmeabfuhrleistung der Kondensat ore n (Wl) 
und (W2) geregelt werden. 

65 11 . Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB der Kopfdruck im Teilbereich (B) 

der Trennwandkolonne (TK) groBer ist als der Kopfdruck im Teilbereich (A) der Trennwandkolonne (TK), insbe- 
sondere um 1 bis 100 mbar, besonders bevorzugt um 1 bis 30 mbar. 

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11 , dadurch gekennzeichnet, daB der Kopfdruck des Teilbereichs (B) 



6 



- Leerseite - 



ZEICHNUNGEN SEITE 1 



Nummer: 
Int. CI. 7 :. 

Offenlegungstag: 



DE101 05 660 A1 

C 07 C 7/08 

14. August 2002 



FIG.1 




FIG.1A 




102 330/330 



ZEICHNUNGEN SEITE 2 



FIG.2 



Nummer: 
Int. CI. 7 : 

Offenlegungstag: 



DE101 05 660A1 
C07C 7/08 

14. August 2002 




102 330/330 



< 

I 

a 



U 

I 

O 

pa 
u 



.2 ^ 

CJ 

<U O -n 

0/3 5 c 

> .52 x 

0 O 

— So 9- 

b g 

cd O cj 

1 o 5 

03 — . ' 

« — 1 O- CD 

o3 on 

5.2 2 



o . 

cd 

on 

u< 
CD 
Cl 
O- 



a 

CD 



CD 
6J3 
C 
o3 

fa 

03 

O 

03 

CD 



+ 
i 

o 



PQ 

Q 



o 

CD 

-a 

5-i 



a 
< 

> 
a 
< 



5-1 
CD 

O a 

^ 03 

C 

03 



OO 

on 
CD 
CD 

2 

D- 

s- 

CD 5/3 

US 

£ 2 

■ ri 03 

oo Cl- 

03 Dh 

fcJO 50 

C CD 

■> > 

« 5. 

T3 CD 



a 

< 
a 

Pu 
O 

o 

I— I 

p* 

u 

00 

Ed 



00 

C 
O 

o3 
> 

_CD 
"CD 
CU 

-a QQ 

o ^ 

on 

fcij on 
£ CD 

£ o 

c3 N 

"S 

CD C 

-4— * 

Pi 

Ph 



P3 < 



w _ 

N -C 

oo 

o3 g 

E.2 

J- o 

a> c3 
£ hi 
c x 

J pa 



c 

£ 
a 

c 

CD 

CD 
C 



03 
P- 



03 



o -g 

5 & 

S3 & 

fi CD 
CD tt 

> a 



CD 4— > 

C5 C 

O CD 

S3 *- 

03 Q 



. CD 



03 
CD 



CD 

<*> 03 
O X 



CD 

^ c 

G « 
CD cj 

C CD 
O CD 

U Pi 



o n 

So 

CO * • 



o 

to 
o 
o 

pq 
Q 

o 

O 



s 

< 



5c 



a 
< 



o 
o 

CO 

O ^ 

o ^ 



S S 



u S 

© A 

■ x> 

CD c 

a a 

CD 9 



o 5 

^ a 

> -a 

CD a 

CD CL 

- » 

u 

.o 



VP ^ ^- 



I 



PL- S 

< 

P0 



o a 9S 
a 

•c & 

S U 
o 

CD 



a 

pa 
< 



EC 

< 
p- 

pi 

s 

Q 

o 
c^ 

pa 
^: 
sc 
o 



oo 
o 



a 

^» 

a 



03 
-I— I 

c3 

Q 



-a 
-a 

< 



on 




oo 
CD 

U 



o 



pa 
oo 



CD 
C 

CD 

• »— i 

03 

a 
i 

m 



CD 

s 

CD 



<D 
> 
O 
CD 




T3 ~a 

qj a, — 

o « 

CD c/: oo 

*- c c 

<D CD 

-o -o 
tec 

s ° ° 



+ 

< 

I 

o 
o 



CD 

4— > 

C 
CO 

S 6 
5=: cu 

4—' 

00 



CD 



2 

c 

CD 

c 
o 

cd 
c: 
cd 



<u ^ 



CO 
5— 



a. 
E 

S3 



O 

c 
o 

• 1—1 

4— » 

u 
hi 



U- i — I 



0i 

O ' 



2 



G 00 UJ H U 



S 

3 




